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Kontinuierliches Polymerisationsverfahren 

Die Erfindung beschreibt ein kontinuierliches Verfahren 
zur Herstellung von nichtklebrigen, festen, wasserldslichen, 
durch Radikale initiierten Vinylpolymeren mit hohem Mole- 
kulargewicht. Die Polymere konnen ein Homopolymer, Co- 
polymer oder Terpolymer sein. Es wird eine waRrige Einpha- 
senlosung von Vinylderivat(en)monomer(en) mit hohem 
Feststoffgehalt bei einer Temperatur unterhalb der Poiyme- 
risationsinitiierungstemperatur der Monomerlosung gleich- 
zeitig mit einer Losung eines wasserldslichen Radikalpoiy- 
merisationsinttiators in den Einlafc eines Doppelschnecken- 
extruders eingespeist und die Temperatur der Trommeln des 
Extruders im Bereich von etwa 80 : C bis 1 00 C gehalten, urn 
das Polymerprodukt in nichtklebriger, fester Form herzustel- 
len. 
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PatentansprUche 

1. Kontinuierliches Polymerisationsverfahren zur 
Herstellung eines kontinuierlichen Stroms aus ei- 
nem festen, nichtklebrigen Polymer, gekennzeich- 5 
net durch die folgenden Stufen: 

(A) Bilden einer konzentrierten, waBrigen 
MonomerlSsung bei einer Temperatur von 
weniger als etwa 40° C, um eine Einphasenlfl- 
sung zu bilden, wobei die MonomerlSsung 1 0 

(1) eine Mischung, die im wesentlichen aus ei- 
nem Alkalimetallsatz von Acrylsaure, einem 
Hydroxyalkylacrylat und Acrylamid besteht, 
oder 

(2) eine Mischung, die im wesentlichen aus 15 

(a) einer (Meth)acrylamidoaIkylsulfonsaure 
oder einem Alkalimetallsalz davon und 

(b) Acrylamid oder N.N-Dialkylacrylamid be- 
steht, oder 

(3) die Mischung (2), die weiterhin ein geeigne- 20 
tes Vernetzungsmonomer enthalt, 

umfafit 

(B) Einspeisen des kontinierlichen Stroms der 
Monomerlosung in das EinlaBende einer 
Mehrzahl von gegendrehenden Mehrtrom- 25 
melfodereinrichtungen eines Extruders bei ei- 
ner Temperatur unterhalb von 40° C. 

(C) Einspeisen in das EinlaBende des Extruders 
gleichzeitig mit Stufe (b) einer waBrigen Ld- 
sung eines Polymerisationsinitiators fur die 30 
Monomere, wodurch die Monomerlosung und 
der Polymerisationsintiator innig gemischt 
werden und eine exotherme Reaktion bewirkt 
wird. 

(D) Erwarmen aufeinanderfolgender Trom- 35 
meln des Extruders, um die Trommeltempera- 
tur in der GroBenordnung von etwa 100°C zu 
halten. 

(E) Entluften einer oder mehrerer im Abstand 
angeordneter Trommeln, um Wasserdampf 40 
aus der waBrigen Losungsreaktion abzuzie- 
hen, wodurch die erhaltenen polymerisierten 
Materialien einen Feuchtigkeitsgehalt von 
nicht mehr als etwa 18 Gew.-% besitzen, und 

(F) Austragen von nichtklebrigen, im wesentli- 45 
chen trockenen, festen, polymerisierten Mate- 
rialien aus dem Austragungsende des Extru- 
ders. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB in Stufe (A) die Mischung (2) etwa 8 50 
bis etwa 90 Mol-°/o (a) und etwa 10 bis etwa 92 
Moi-°/o(b) umfaBt 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das Volumen der zugefilhrten 
Monomerlosung etwa 13mal so groB ist wie das 55 
Volumen der waBrigen Losung des Polymerisa- 
tionsinitiators. 

4. Verfahren nach mindestens einem der AnsprQ- 
che 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Ver- 
weilzeit der Reaktanten in dem Extruder weniger 60 
als etwa 1 Minute betragt 

5. Verfahren nach wenigstens einem der Ansprii- 
che 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die waBri- 
ge Monomerlosung Losung (1) ist. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 65 
zeichnet, daB die Monomere Natriumcrylat, 
2-Hydroxypropylacrylat und Acrylamid in Anteilen 
von etwa 16 bis etwa 27 Mol-%, etwa 3 bis etwa 
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5 Mol-% bzw. etwa 70 bis etwa 80 Mol-% sind. 

7. Verfahren nach wenigstens einem der AnsprQ- 
che 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die waBri- 
ge Monomerlosung Ldsung (2) ist 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Monomere 2-Acrylamido-2-me- 
thylpropansulfonsaure oder das Natriumsalz davon 
und Acrylamid sind 

9. Verfahren nach wenigstens einem der Ansprfl- 
che 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die waBri- 
ge Monomerlosung Losung (3) ist 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Monomere 2-Acrylamido-2-me- 
thylpropansulfonsaure oder das Natriumsalz davon 
und Acrylamid und ein geeignetes Vernetzungsmit- 
telsind. 

11. Verfahren nach wenigstens einem der Ansprti- 
che 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB der Poly- 
merisationsinitiator Ammoniumpersulfat ist 

12. Verfahren nach wenigstens einem der AnsprG- 
che 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB der Poly- 
merisationsinitiator Kaliumpersulfat ist 

13. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Monomerlosung 2-AcryIamido- 
2-methylpropansulfonsaure und N,N-Dimethyl- 
acrylamid umfaBt. 

14. Verfahren nach wenigstens einem der Ansprii- 
che 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB es wei- 
terhin die Stufe 

(G) zusatzliches Erwarmen der polymerisier- 
ten Materialien, entweder nach Stufe (E) oder 
Stufe (F), umfaBt. 

15. Kontinuierliches Polymerisationsverfahren zur 
Herstellung eines kontinuierlichen Stroms eines fe- 
sten, nichtklebrigen Polymers, gekennzeichnet 
durch die folgenden Stufen: 

(A) Bilden einer konzentrierten, waBrigen Mo- 
nomerlosung bei einer Temperatur, die ausrei- 
chend ist, um eine Einphasenldsung zu bilden, 
jedoch nicht ausreichend ist, um eine ther- 
misch initiierte Polymerisation der Monomer- 
losung zu bewirken, wobei die Monomere in 
der Losung eine Mischung von wenigstens ei- 
nem wasserloslichen Vinylderivatmonomer in 
Wasser sind, worin die Konzentration des Mo- 
nomers groBer als etwa 55 Gew.-% und gerin- 
ger als etwa 70 Gew.-% ist 

(B) kontinuierliches Einbringen eines Stroms 
der Monomerlosung in das EinlaBende eines 
Extruders mit einer Mehrzahl von gegenro- 
tierbaren Fordereinrichtungen, umgeben von 
einer Mehrzahl von axial im Abstand angeord- 
neten, temperaturkontrollierten Kammern. 

(C) gleichzeitigen und kontinuierliches Ein- 
bringen einer katalytisch wirksaraen Menge 
einer waBrigen Losung eines Polymerisations- 
initiators fur die Monomere in den EinlaB des 
Extruders, wodurch eine exotherme Reaktion 
auftritt, um die Temperatur der gemischten 
Losungen auf einen Wert oberhalb der Poly- 
merisationsinitiierungstemperatur zu erhdhen. 

(D) Entluften einer oder mehrere der Kam- 
mern, um Wasserdampf aus der waBrigen L5- 
sungsreaktion abzuziehen, wodurch die erhal- 
tenen polymerisierten Materialien einen 
Feuchtigkeitsgehalt von nicht mehr als etwa 
18Gew.-%, und 

(E) Austragen des erhaltenen, festen, nichtkle- 
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brigen im wesentlichen trockenen Polymers 

aus dem Austragungsende des Extruders, 
16. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi es weiterhin die Stufe 

(F)Verringern des Wassergehaltes des erhal- 5 

tenen Polymers 
umfaBt 

Beschreibung 

10 

Die Erfindung betrifft ein kontinuierliches Polymeri- 
sationsverfahren zur Herstellung von im wesentlichen 
nichtklebrigen, festen, wasserloslichen, radikalisch initi- 
ierten Vinylpolymeren mit hohem Molekulargewicht 
unter Verwendung eines Extruders. 1 5 

Es sind viele Verfahren zur Herstellung von wasser- 
Idslichen Polymeren bekannt. Ein Qbliches Verfahren ist 
es. Acrylamid zu homopolymerisieren oder Acrylamid 
mit Acrylsfiure oder dem Alkymetallsatz davon durch 
ein kontinuierliches Verfahren zu copolymerisieren. 20 

Die US-PSen 63 63 518 und 37 32193 offenbaren 
kontinuierliche Verfahren, worin vorgebildete Losun- 
gen aus Acrylamidmonomermischungen und Polymeri- 
sationsinitiatoren auf einem sich bewegenden Band 
bzw. Flieflband abgeschieden und dann auf die Einlei- 25 
tungs- bzw. Initiierungstemperatur erwarmt werden, 
worauf sie in eine Polymerisationszone geleitet werden. 
Das Verfahren der US-PS 37 32 193 verwendet eine 
inerte Gasatmosphare in der Reaktionszone. 

Die US-PS 40 32 701 offenbart ein kontinuierliches 30 
Verfahren zur Herstellung eines trockenen, festen Poly- 
acrylamids, worin eine konzentrierte, waBrige Losung 
von Acrylamidmonomer erwarmt wird, urn eine Einpha- 
senl5sung herzustellen, und diese Losung wird zusam- 
men mit einer getrennt hergestellten Losung des Initia- 35 
tors auf einer erwarmten, rotierenden Metallscheibe ab- 
geschieden. Die erwarmte Scheibe dient dazu, die Tem- 
peratur der Acrylamid/Initiatormischung auf eine ge- 
eignete Initiierungstemperatur zur erhohen, worauf ei- 
ne exotherme Polymerisationsreaktion zur Bildung ei- 40 
nes trockenen Polymers eintritt 

Diese Verfahren erfordern alle ein Erwarmen einer 
Mischung von Monomeren und Initiator nach Abschei- 
dung auf der sich bewegenden Oberflache, urn die Poly- 
merisationsinitiierungstemperatur zu erreichen. 45 

Nach dem Verfahren der US-PSen 36 63 518 und 
37 32 193 wird der Initiator der Monomerlosung bei ei- 
ner relativ niedrigen Temperatur in dem Monomerbe- 
halter zugegeben. Die Mischung aus Monomer und In- 
itiator wird dann auf einer sich bewegenden Oberflache 50 
abgeschieden und auf der sich bewegenden Oberflache 
auf die Polymerisationstemperatur erwarmt. Dies ist zur 
wirtschaftlichen Herstellung der erfindungsgemaBen 
Polymere nicht zufriedenstellend, weil entweder W&rme 
bei solch einer hohen Rate angewandt werden muB, daB 55 
ein sehr ungleichmaBiges Erwarmen stattfindet, wobei 
ein Verbrennen bzw. Verkohlen auf der erwarmten 
Oberflache und in gewissem Umfang eine thermisch 
initiierte Polymerisation, die mit der durch freie Radika- 
le initiierten Polymerisation konkurriert, auftreten, oder 60 
ungflnstig lange Distanzen und/oder diinne Reaktions- 
mischungsfilme verwendet werden mflssen, was die 
AusrQstungs- und Herstellungskosten auf einen wirt- 
schaftlich nicht vertretbaren Wert erhoht 
^ In dem Verfahren der US-PS 40 32 701 wird die waB- 65 
rige Losung des Monomers in dem Monomerbehalter 
auf 50 bis 100°C erwarmt Dies verursacht eine ther- 
misch initiierte Polymerisation in dem Behaiter bei Ge- 



schwindigkeiten, die von den Geschwindigkeiten der 
durch freie Radikale initiierten Polymerisation verschie- 
den sind, was ein im wesentlichen uneinheitliches Pro- 
dukt ergibt und eine Polymeranhaufung auf der Einrich- 
tung bewirkt. 

Die Konkurrenz der thermisch initiierten und der 
durch freie Radikale initiierten Polymerisation ist kein 
Problem bei der Herstellung von Acrylamidhomopoly- 
mer, welches das Produkt nach der US-PS 40 32 701 ist; 
es ist jedoch ein Problem bei warmeempfindlichen Mo- 
nomermischungen. Diese Druckschrift lehrt ein Erwar- 
men der Monomerl6sung. Bis eine Einphasenldsung er- 
reicht ist Bei Verwendung von warmeempfindlichen 
Monomeren betragt diese Temperatur eher 30° C als 
50° C, wie in der US-PS 40 32 701. Die Verwendung der 
erwarmten Scheibe zur Erhohung der Temperatur der 
Mischung aus Monomeren und Initiator von etwa 30°C 
auf etwa 70° C nach dem Verfahren der US-PS 40 32 701 
erfordert entweder ungew5hnlich hohe Temperaturen 
fflr die Scheibe, was ein Verkohlen und ein sehr un- 
gleichmaBiges Erwarmen bewirkt, oder eine sehr groBe 
Scheibe und einen dGnnen Reaktionsmischungsfiim, was 
diese Alternative wiederum unwirtschaf tlich macht 

Die US-PS 42 83 517 offenbart ein kontinuierliches 
Verfahren, worin die Polymerisation von Monomeren 
von Vinylderiyaten durch schnelles Erwarmen einer ein- 
phasigen, waBrigen Losung von Monomeren mit hohem 
Feststoffgehalt auf eine Polymerisationsinitiierungstem- 
peratur vor dem Abscheiden einer gleichmaBigen 
Schicht der Losung und zur gleichen Zeit einer Ldsung 
eines Poiymerisationsinitiators auf eine sich bewegende 
Oberflache durchgefuhrt wird. In diesem Patent werden 
die sich bewegende Oberflache und die Reaktionsmi- 
schung nur dann, wenn es notwendig ist, erwarmt, damit 
die Temperatur der Reaktionsmischung nicht im we- 
sentlichen unter die Polymerisationsinitiierungstempe- 
ratur abfallt. 

Eine genaue Kontrolle der Produktzusammenset- 
zung, der Homogenitat und des Feuchtigkeitsgehalts ist 
nicht moglich bei den bekannten kontinuierlichen Ver- 
fahren, insbesondere wenn eine groBe Austragsrate pro 
Minute aus wirtschaftlichen GrQnden gewOnscht wird 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es deshalb, 
ein kontinuierliches Polymerisationsverfahren zur Her- 
stellung eines festen, nichtklebrigen Polymers zur Ver- 
fiigung zu stellen, bei dem die Produktzusammenset- 
zung, die Homogenitat und der Feuchtigkeitsgehalt bes- 
ser kontrolliert werden kSnnen. 

Diese Aufgabe wird durch ein kontinuierliches Poly- 
merisationsverfahren zur Herstellung eines kontinuier- 
lichen Stroms aus einem festen, nichtklebrigen Polymer 
gelost, welches die folgenden Stufen umfaBt: 

A) Bilden einer konzentrierten, waBrigen Monb- 
merldsung bei einer Temperatur, die ausreichend 
ist, urn eine Einphasenldsung zu bilden, die jedoch 
nicht ausreicht, um eine thermisch initiierte Poly- 
merisation der Monomerlosung zu bewirken, wo- 
bei die Monomere in der Lflsung eine Mischung aus 
wenigstens einem wasserloslichen Vinylderivatmo- 
nomer in Wasser sind und die Monomerkonzentra- 
tion groBer als etwa 55 Gew.-°/o und weniger als 
etwa 70 Gew.-% betragt; 

B) kontinuierliches Einbringen eines Stroms der 
MonomerI6sung in das EinlaBende eines Extruders 
mit einer Mehrzahl von gegenrotierbaren Fdrder- 
einrichtungen, umgeben von einer Mehrzahl von 
axial zueinander angeordneten, temperaturkon- 
trollierten Kammern; 
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C) gleichzeitiges und kontinuierliches Einbringen wendet werden, wobei das Natriumsalz bevorzugt ist 
einer katalytisch wirksamen Menge einer waBrigen Geeignete Monomere schlieBen 2-Acrylamidopropyl- 
Losung aus einem Polymerisationsinitiator fur die sulfonsaure, 3-AcrylamidopropylsuIfonsaure oder die 
Monomere in den EinlaB des Extruders, wobei eine Natriumsalze davon, vorzugsweise Natrium-2-Acryl- 
exotherme Reaktion auftritt, um die Temperatur 5 amido-2-methylpropansuIfonat, ein. 

der gemischten Losungen auf eine Hohe oberhalb Acryiamid(2-propenamid) und jedes N,N-Dialkyl- 

der Polymerisationsinitiierungstemperatur zu er- acrylamid-(N,N-dialkyl-2-propenamid), welches mit 

h6hen. und dem Natrium-2-Acrylamid-2-methylpropansuIfonat co- 

D) Austragen des erhaltenen festen, nichtklebrigen polymerisieren kann, kann als Comonomer in den ent- 
Polymers aus dem Ausgangsende des Extruders. 10 sprechenden Copolymeren verwendet werden. Das be- 

Fig. 1 ist ein schematisches FIuBdiagramm des erfin- vorzugte N,N-Diaikylacrylamid ist N,N-Dimethylacryl- 

dungsgemaBen Verfahrens. amid. 

Kg. 2 ist eine Schnittansicht der in dem Extruder ver- Der Molprozentsatz der Monomeren in der waBrigen 

wendeten Fordereinrichtungen. Ldsung ist bei der praktischen Durchftihrung der Erfm- 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren wird eine 15 dung nicht kritisch. 

MonomerlSsung hergestellt und auf einer Temperatur Das erfindungsgemaBe Verfahren kann zur Herstel- 

gehalten, die zur Bildung eines Einphasensystems hoch lung eines Terpolymers aus einem Alkalimetallsalz von 

genug ist, jedoch nicht ausreichend hoch ist, um eine Acrylsaure, einem Hydroxyalkylacrylat und Acrylamid 

bemerkenswerte thermische Polymerisation in dem verwendet werden. 

Monomerbeschickungsbehalter zu initiieren, beispiels- 20 Jedes Alkalimetallsalz von Acrylsaure kann als Aus- 

weise bis zu 40° C Bei Temperaturen, die wesentlich gangsmonomer zur Herstellung dieses Terpolymers 

oberhalb 40°C liegen, kann eine thermisch initiierte Po- verwendet werden, wobei das Natriumsalz bevorzugt 

lymerisation bis zu einem wesentlichen Grad auftreten, ist. 

und dies hat nachteilige Folgen. Einerseits kann sich Die Hydroxyalkylacrylatkomponente des Terpoly- 

eine Polymerhaut auf den Oberflachen des Mischungs- 25 mers ist ttberlicherweise ein 2-Hydroxyalkylacrylat oder 

behaltersbiIden.VerstopfungenkonnenindemBeschik- ein 3-Hydroxyalkylacrylat, wie 2-Hydroxyethylacrylat, 

kungsrohr zu dem Extruder, der erfindungsgemaB ver- 2-Hydroxybutylacrylat oder vorzugsweise 2-Hydroxy- 

wendet wird, auftreten. propylacrylat (HPA). 

Das erfindungsgemaBe Verfahren umgeht die vorste- Die, wie vorstehend beschrieben, hergestellten Poly- 

henden Nachteile durch Bildung einer homogenen Mo- 30 mere besitzten normalerweise einen Feuchtigkeitsge- 

nomerbeschickungslflsung bei einer Temperatur, die halt von weniger als etwa 18% und iiblicherweise gro- 

unter der Temperatur liegt, die eine thermisch initiierte Ber als etwa 9%, beispielsweise von etwa 18 bis 9%. Bei 

Polymerisation bewirkt, und durch gleichzeitiges Ein- solchen Feuchtigkeitswerten ist das Produkt nichtkle- 

speisen der Monomerbeschickungslosung und einer Po- brig und leicht in die gewtaschte Endform verarbeitbar. 

lymerisationsinitiierungsldsung in den EinlaB eines Ex- 35 Das Produkt wird zweckmaBgerweise gemahlen, bei- 

truders, vorzugsweise eines gegenrotierenden Doppel- spielsweise auf eine solche GroBe, daB es ein 550 ujti- 

schneckenextruders. In dem Extruder werden die zwei (30 mesh)-Sieb passieren kann, vor der Verwendung, 

Ldsungen innig vermischt, und es entsteht eine exother- Vorzugsweise wird das trockene Produkt in einem 

me Reaktion, welche bei von auBen zugeftthrter WSrme feuchtigkeitsfesten Behalter gelagert 

zu den Extruderkammern die durchmischten Losungen 40 Die Gesamtmonomerkonzentration betragt norma- 

schnell auf die Polymerisationsinitiierungstemperaturen lerweise etwa 55 bis etwa 70 Gew.-°/o, weil es vorteilhaft 

bringt Die Temperaturen der durchmischten Losungen ist, Losungen zu verwenden, welche so konzentriert wie 

konnen sich schnell erhohen, werden jedoch bei einem moglich sind, da diese die Herstellung eines Produkts 

Wert von etwa 1 00° C gehalten, wenn die durchmischten mit niedrigem Feuchtigkeitsgehalt erleichtert Niedrige- 

Losungen durch den Extruder geleitet werden. Zusatz- 45 re Konzentrationen erh5hen lediglich die Warmeener- 

lich ist in bestimmten Abstiinden eine Entluftungskam- gie, die zur Herstellung eines nichtklebrigen, festen Pro- 

mer vorgesehen, um auf geeignete Weise Wasserdampf dukts benotigt wird, und verlangsamen die Reaktion bei 

aus der teilweise polymerisierten Losung an diesen den niedrigen Temperaturen; 55% oder niedrigere 

Punktenzu entfernen. Konzentration sind beispielsweise zur kontinuierlichen 

Oberraschenderweise ist die Polymerisationsreaktion 50 Herstellung nicht geeignet. 

in einer Verweilzeit in dem Extruder von weniger als 1 Der pH der Monomerlosung wird vorzugsweise auf 

Minute abgeschlossen, und das feste Polymer wird aus etwa 5,6 bis 6,7, insbesondere bevorzugt auf etwa 6,2, 

dem Austragungsende des Extruders als kontinuierli- eingestellt > 

cher Strom von nichtklebrigen Polymerfeststoffen aus- Die Monomerbeschickung zur Herstellung des Ter- 

getragen. 55 polymers wird vorzugsweise bei einer Temperatur von 

Das erfindungsgemaBe Verfahren kann zur Herstel- etwa 23° C bis etwa 40° C in dem Monomerbeschik- 

lung von Natrium-Copoly(2-propenamidoalkylsulfonat- kungsbehalter, insbesondere bevorzugt bei etwa 30°Q 

2-propenamid) oder Natrium-CopoIy(2-propenamidoal- gehalten. 

kylsulfonat-N,N-dialkyi-2-propenamid) verwendet wer- Eine bevorzugte Initiatorldsung kann eine waBrige 

den. Beide Copolymere kdnnen durch Einarbeitung ei- 60 Losung aus Ammoniumpersulfat umfassen, wobei diese 

nes beliebigen, bekannten Divinylmonomers vernetzt etwa 2,5 Gew.-% der Losung ausmacht 

werden. Die Menge der Monomere in Gew.-% ist auf Eine andere bevorzugte Initiatorlosung kann durch 

die Wasserloslichkeiten und Mol.-°/o der Monomeren in Losen von etwa 2 bis 3 Gew.-% K2S2O8, vorzugsweise 

der Wasserldsung begrenzt Sie liegt zwischen etwa 50 etwa 2,70 bis 2,85 Gew.-°/o, in Wasser hergestellt wer- 

undetwa70Gew.-%. 65 den. 1m ailgemeinen sollte das Volumenverhaltnis der 

Jedes (Alkalimetallsalz von) 2-Propenamidoalkyisul- Monomerbeschickung zu der Initiatorbeschickung, die 

fonsaure(acrylamidoalkylsulfonsaure) kann als Aus- in den Extruder gegeben werden, zwischen etwa 11:1 

gangsmonomer zur Herstellung dieser Copolymere ver- und etwa 18:1 liegen. 
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In der folgenden Beschreibung mit Bezug auf die Fi- 
guren wird das erfindungsgemSBe Verfahren naher er- 
lautert Wie in Fig. 1 gezeigt, werden die Monomere 
normalerweise in einem Behalter 1, der vorzugsweise 
mit einer (iblichen Riihreinrichtung (nicht gezeigt) und 5 
einem Temperaturindikator (nicht gezeigt) ausgestattet 
ist, gemischt. Die Monomere werden mittels eines Ven- 
tils 2 und einer Pumpe 3 in den EinlaB eines Extruders 4 
eingespeist. 

Die Initiatorlosung wird in einem geeigneten Behai- 10 
ter 5, der ebenfalls mit einer ublichen Riihreinrichtung 
(nicht gezeigt) ausgestattet ist, getrennt hergestelit 
Gleichzeitig mit der Einspeisung der Monomerlosung in 
den ExtrudereinlaB wird eine geeignete Menge der In- 
itiatorlosung in diesen EinlaB eingespeist. Deshalb wer- 15 
den die zwei Strome innig gemischt, wenn sie in den 
Extruder 4 eintreten, und erreichen eine wesentliche 
Homogenitat kurz nach dem Eintritt in den Extruder- 
einlaB. 

Der Extruder 4 ist von einer Art, wie er allgemein als 20 
gegenrotierender Doppelschneckenextruder bekannt 
ist, welcher zwei gegenrotierende Schnecken 4a und 4b 
(Fig. 2) besitzt, die irieinandergreifen, so daB jede 
Schnecke eine Wisch- bzw. Gleitwirkung auf dem Ge- 
winde der anderen Schnecke bewirkt. Die Schnecken 4a 25 
und 4b sind mit Knetabschriitten 4c 4d und 4ezur weite- 
ren Bearbeitung des festen Polymers versehen. Der Ex- 
truder 4 ist weiterhin mit einer Mehrzahl von axial an- 
geordneten, temperaturkontrollierten Kammern 4f bis 
4q % oder insgesamt zwolf Kammern, versehen, um die 30 
Temperatur der Kammern aus einer gewiinschten Ho- 
he, normalerweise bei etwa 100°G zu halten. Dies erfor- 
dert die Zufuhr von elektrischer Warme zu den entspre- 
chenden Kammern, da die exotherme Reaktion der Mo- 
nomerlOsungen im allgemeinen keine ausreichende 35 
Temperatur liefert, um die gewiinschte Temperatur auf- 
rechtzuerhalten. 

In im Abstand angeordneten Intervallen sind eine 
oder mehrere der Kammern mit einer EntlQftungsoff- 
nung bzw. einem Abzug 8 zum Abziehen von Wasser- 40 
dampf, der aus der durchmischten PolymerlGsung ent- 
weicht, verbunden. Die Endkammer 4q ist mit dem Ab- 
zug 9 zum gleichen Zweck verbunden. Aus diesem 
Grunde ist die polymerisierte Mischung, die aus dem 
Austragungsende 4r des Extruders 4 austritt, im wesent- 45 
lichen trocken und besitzt einen Feuchtigkeitsgehalt 
von nur etwa 12 bis 15%. Wenn ein weiteres Trocknen 
oder Ktihlen des aus dem Extruder 4 austretenden Pro- 
dukts erforderlich ist, kann dies durch eine ubliche, be- 
kannte Vorrichtung durchgefflhrt werden. 50 

Das erfindungsgemSBe Verfahren kann auf verschie- 
dene Weise modif iziert werden. Beispielsweise kann das 
Vernetzungsmittel in den EinlaB des Extruders 4 ais ge- 
trennte Ldsung gleichzeitig mit den Comonomer- und 
Initiatorlosungen eingebracht werden. Dies gestattet 55 
die Herstellung von vernetzten oder unvernetzten Co- 
polymeren unter Verwendung der gleichen Monomer- 
beschickung. Alternativ dazu konnen getrennte Mono- 
merlosungen hergestelit werden und in geeigneten An- 
teilen kurz vor dem Einspeisen in den EinlaB des Extru- 60 
ders 4 kombiniert werden. 

Die folgenden Bespiele erlautern die Erfindung. Da- 
bei beziehen sich die Temperaturen auf °C und die Teile 
und Prozentsatze auf das Gewicht. 



Vorrichtung wurden 16,7 kg (36,8 Pfund) (24,8 Teile) 
Wasser und 13,6 kg (30 Pfund) (20,2 Teile) 50Gew.-% 
Natriumhydroxid in den Mischbehalter 1 eingetragen. 
Die Losung wurde auf etwa 25° C gekQhlt, und 343 kg 
(77 Pfund) (52,2 Teile) 2-AcryIamido-2-methyIpropan- 
sulfonsaure wurden bei einer solchen Rate zugegeben, 
daB die Temperatur der Losungen 32°C nicht Qber- 
schritt. Der End-pH der Ldsung wurde zwischen 8 und 9 
eingestellt, gefolgt von der Zugabe von 13 kg (4,1 
Pfund) (2,8 Teile) N,N-Dimethylacrylamid. Als Polyme- 
risationsinitiator wurden in den Behaltern 5 0,79 kg (1,74 
Pfund) Wasser und 0,10 kg (0,22 Pfund) Ammoniumper- 
sulfat eingetragen. Die Monomer- und Initiatorldsungen 
wurden in Trommel (barrel) Nr. 1 eines Werner-und- 
Pfleiderer-ZSK-30-Laborextruders mit Raten von 
134,7 kg (297 Pfund) pro Stunde bei 30°C bzw. 8,7 kjg 
(19,2 Pfund) pro Stunde oder einem Volumenverhfiltnis 
von etwa 1 2,8 gepumpt. 

Der ZSK-30-Laborextruder bestand aus 12 Trom- 
meln. Die Trommeln 5 und 10 wurden mit AbzQgen ver- 
sehen. Die Trommeln 2 bis 5, 7 bis 9, 11 und 12 wurden 
elektrisch erwarmt Ihre Temperaturen wurden durch 
Thermoelemente, die sich in den Trommeln 2, 5, 7 und 
11 befanden, gemessen. Die Geschwindigkeit der 
Schnecken und der Druck des Materials in den Trom- 
meln wurden mit den folgenden Ergebnissen reguliert 



Probe 1 



Probe 2 



Trommel 2 Temp. 79°C 76°C 

Trommel 5 Temp. 92°C 97°C 

Trommel 7 Temp. 83 °C 120°C 

Trommel 11 Temp. 84 °C 114°C 

Schneckengeschwindigkeit 325 Uprnin 350 Upmin 

Materialdruck 70 psi 40 psi 

Produktzusamrnensetzung 



Gew.-% 

a) H 2 0 

b) Polymer 

c) Physikalischer Zustand 

Viskositat, 2ppb in 
entionisiertem Wasser 
Fann 35, 300 Upmin 



40 13,3 

60 86,7 

klebrig, feste, erbsen- 

gummiartig groBe Pellets 



34 



21 



API-Filtrat (API = American Petroleum Institute) 
Seewasserschlamm 

lppb 21 30 

2ppb 14 23 

Die vorstehenden Beispiele konnen mit ahnlichem Er- 
folg durch Anderung der Reaktanten und/oder Be- 
triebsbedingungen, wir vorstehend beschrieben, wieder- 
holt werden. 



Beispiel 



65 



Unter Verwendung der vorstehend beschriebenen 



Nummer: 3621429 

IntCI. 4 : C08F 220/02 

Anmeidetag: 26. Juni 1986 

Offenlegungstag: 8. Januar 1987 




608 862/806 



